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Abstract of EP0644230 

The invention relates to a process for the treatinent or recycling of polyolefins and polyolefin-containing 
composite materials for complete rriaterial recycling of the individual components containing one or more 
further synthetic polymers and/or metal and/or natural polymers. The object Is to provide a process for th 
treatment of composite materials containing polyolefins which is technically straight-forward and 
unprobiematic from the aspect of industrial safety, by means of which a qualitatively better polyolefin car 
be obtained and in addition the process can be carried out economically and ecologically. The object is 
achieved according to the invention by treatment with a solvent. The solvents used according to the 
invention are cycloalkanes, n-alkanes and isoalkanes, which are also employed as a mixture. After the 
insoluble components have been separated off, the polyolefin solution and an aqueous surfactant solutic 
are dispersed In one another according to the invention. The dispersion obtained from this treatment, 
which comprises precipitated polyolefin, an aqueous phase and an organic phase, is then separated intc 
its constituents in a manner known per se. The particular advantage of the process is also that specific 
particle sizes can be produced with optimised dry-flow properties. It Is of course also possible to produce 
the desired particle sizes from virgin plastics using this process. 
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® Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Auf- bzw. 
Umarbeitung von Polyolefinen und Polyolefine ent- 
haltenden Verbundmaterialieh zum vollstSndigen 
stofflichen Recyclieren der Einzelkomponenten, die 
ein Oder mehrere weitere synthetische Polymere 
und/oder IVIetall und/oder natarliche Polymere ent- 
halten. 

Aufgabe ist es ein verfahrenstechnisch unkom- 
pliziertes und vom Standpunkt der Arbeitssicherheit 
unproblematisches Verfahren zur Aufbereitung von 
Verbundmaterialien, die Polyolefine enthalten. anzu- 
bieten. mit dem ein qualitativ besseres Polyolefin 
gewonnen und das Verfahren auSerdem okonomi- 
scher und okologischer durchgefUhrt werden kann. 
Die Aufgabe wird erflndungsgemSB durch Behand- 
lung mIt einem LSsungsmittel gelost. Als Losungs- 
mittel werden erfindungsgemaB Cycloalkane, n-Alka- 
ne und Iso-Alkane verwendet, die auch als Mischung 
eingesetzt werden. Nach dem Abtrennen der unl5sli- 
chen Komponenten wird gemafi der Erfindung die 
Poiyolefin-Losung und eine w^ssrige Tensid'L5sung 



ineinander dispergiert. 

Die durch diese Behandiung enstehende Dispersion, 
die aus ausgefMlltem Polyolefin. einer wSssrigen und 
einer organlschen Phase besteht, wird dann auf an 
sich bekannte Weise in ihre Bestandteile zerlegt. 
Der besondere Vorteil des Verfahrens besteht auch 
darin, daB gezlelt Kornungen hergestellt werden kon- 
nen mit optimierten "dry-flow-Elgenschaften". 
Selbstverstaindlich konnen mit diesem Verfahren die 
gewunschten Kornungen auch aus Virgin-Kunststof- 
fen hergestellt werden. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Aufbe- 
reitung von Polyolefinen und Polyolefine enthalten- 
den Verbundmaterialien zum vollstMndigen stoffli- 
chen Recyclieren der Einzelkomponenten, die ein 
Oder mehrere weitere synthetlsche Polymere 
und/oder Metall und/oder natUrliche Polymere ent- 
halten. 

Kunststoffe und Verbundmaterialien, die ein 
Oder mehrere synthetlsche Polymere enthalten, 
insbesondere solche, die aus einem Verbund von 
unterschiedlichen Materiallen (synthetische Poly- 
mere, Karton bzw. Papier, Metaltfolie) bestehen. 
sowie Verbunde aus Polyamiden, Polyolefinen mit 
TextKien und faserartigen Polymeren haben in den 
vergangenen Jahren einen wesentlichen Marktanteil 
in den verschledensten Branchen erobert. 

Belspielsweise werden derzeit in Deutschland 
jShrlich Uber 200 000 Tonnen an unterschiedlichen 
Verbundverpackungen verbraucht. Wesentliche 
Vorteile z.B, von Verpackungsverbundmaterlalien 
liegen in Ihrer (massebezogen) hohen Aufnahmeka- 
pazitat sowie in dem von keinem vegleichbaren 
Material errelchten Konservierungseffekt begrUndet. 
Nachteilig ist, daS die genannten Verbunde natur- 
gemaB groQtenteils lediglich als Einwegverpackun- 
gen genutzt werden konnen und somit bislang 
nach einmallgem Gebrauch dem HausmUII zuzu- 
ordnen waren. 

Das gleiche betrifft auch Verbunde. die aus 
synthetischen Polymeren insbesondere Polyolefi- 
nen und synthetischen textilen Polymeren beste- 
hen wie zum Beispiel Teppichbdden und andere 
textile Bodenbelage. Auch diese belasten, aller- 
dings meist nach langerer Nutzungsdauer irgend- 
wann einmal die Mulideponien. 

Im Zusammenhang mit der in den zurucklie- 
genden Jahren aufgrund der stetig anwachsenden 
Mengen an Mull (insbesondere HausmUII) und der 
damit verbundenen Problematik der schadstoffar- 
men bzw. -freien Beseitigung, die ihre Widerspie- 
gelung in einer verscharften Umweltgesetzgebung 
findet, ergibt sich zwingend die Notwendigkeit, 
moglichst wenig Mull zu deponieren bzw. Qber 
eine Mullverbrennung zu nutzen, sondem bevor- 
zugt stofflich wiederzuverwerten. 

Bei. EInstoff materiallen ist die Wiederverwer- 
tung Qberwiegend reatlsierbar; dabei muB jedoch 
meistens ein Wertverlust in Kauf genommen wer- 
den. GroSere Probleme ergeben sich hingegen 
beim stofflichen Recycling von Verbundmaterialien. 
Hier ist der eigentlichen RuckfUhrung in den Stoff- 
kreislauf in jedem Fall ein mehr Oder weniger auf- 
wendiger Trennprozefi voranzustellen. 

Polyolefine insbesondere Polyethylen werden 
in den genannten Verpackungs-A/erbundmaterialien 
vorwiegend als flexibles Verbindungs-, Klebe-, Sau- 
reschutz-, l^ugenschutz- und Abdichtungsmittel 
genutzt. Die RUckgewinnung von Polyethylen und 



die damit verbundene Freisetzung der weiteren 
Komponenten eines Verbundmaterials, wie Alumini- 
um und textile Fasern, macht diesen Verfahrens- 
schritt beim Geamtrecycling eines Verbundmateri- 

5 als besonders wichtig. 

Ein bisher bekanntes Verfahren zum Recycling 
von Verpackungs-ZVerbundmaterialien, die aus Cel- 
lulose, Polyethylen und Aluminium bestehen, be- 
ruht im wesentlichen auf einem Loseverfahren des 

10 Polyethylens nach vorhergehender Zerkleinerung 
des Verbundmaterials. 

Bei diesem Verfahren werden die vorher zer- 
kleinerten und aufzuberettenden Verpackungsmate- 
rialien mit einem Ldsungsmittel behandelt, das aus 

75 aliphatischen, naphthenischen Oder aromatischen 
Kohlenwasserstoffen, deren hydrierte Produkte 
Oder einer Mischung davon besteht. Die Losungs- 
mittelbehandlung erfolgt, bis der Anteil an Polyeth- 
ylen gelost ist. Die Behandlungstemperatur liegt 

20 zwischen 0 und 500 • C. Als LSsungsmlttel werden 
insbesondere Siedefraktionen der primSren und se- 
kundaren Erdolverarbeitung eingesetzt, deren Sie- 
degrenzen im Bereich zwischen 40 und 500. *C 
liegen. Im Ergebnis des Behandlungsprozesses 

25 entsteht ein flOssiges Gemisch aus Kohlenwasser- 
stoffen unterschiedlicher Struktur und MolekOlmas- 
se. in denen die nicht loslichen Verpackungsbe- 
standtelle dispergiert sind. Diese nicht loslichen 
Verpackungsbestandteile, wie Cellulosereste und 

30 Aluminium, werden von der flQssigen Phase ge- 
trennt. Nach der Abtrennung der nichtloslichen 
Verpackungsbestandteile erfolgt die Abtrennung 
des gelosten Polymerantells aus dem flussigen 
Gemisch durch Kuhlung und/oder durch Ausfallung 

35 mit niederen Alkoholen, wie Methanol. Ethanol oder 
Propanol. 

Dieses Verfahren hat verschiedene Nachteile. Das 
nach diesem Verfahren zurOckgewonnene Polyole- 
fin besitzt einen mehr oder weniger starken Geruch 

40 nach den eingesetzten Losungsmittein, in diesem 
Fall Qberwiegend nach den verwendeten Kohlen- 
wasserstoffen, so daB die Weiterverarbeitungsmog- 
lichkeiten stark eingeschrSnkt sind. Dieses Problem 
ware nur durch mehrere sich anschlieSende 

45 Waschprozesse losbar, was jedoch das Verfahren 
verteuern wurde. 

Hinzu kommt, daB die Verfahrensparameter, wie 
Druck und Temperatur, bei der Behandlung mit 
den Losungsmittein okonomisch ungunstig sind. 

50 Weiterhin ist eine EinfluSnahme auf die KorngroGe 
des Polyolefins nach diesem Fallungsverfahren nur 
in geringen Grenzen moglich. FUr verschiedene 
Anwendungen des wiedergewonnenen Polyolefins 
ist jedoch die Korngr56e von erheblicher Bedeu- 

55 tung. 

So wird bei der Teppichbodenherstellung eine 
andere durchschnittliche KorngroBe gefordert als 
bei der Beschichtung von Rohren oder von Pappe. 
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Nichtzuletzt bringt der Einsatz von zusStzlichen 
organischen Losungsmittein eine Reihe von Proble- 
men sicherheltstechnischer und okologischer Art 
mit srch. 

Bel einem anderen Verfahren wurde Cyclohe- 
xan als Losungsmittel fOr Polyolefine erprobt und 
2ur AusfSllung verwendet man Hexan. Obgleich es 
mSglich 1st. mit diesem Verfahren unterschiedliche 
K5rnungen zu erzeugen, 1st die praktische Durch- 
fuhrung wegen des problennatischen MAK-Wertes 
(180 mg/m3 zum Vergleich Cyclohexan 1050 
mg/m3) sehr schwierig und nur unter sehr aufwen- 
digen ArbeitssicherheitsmaBnahmen zu vertreten. 

Der Erfindung liegt deshalb die Aufgabe zu- 
grunde ein Verfahren zur Auf- bzw. Umarbeitung 
von Polyolefingranulaten, -folien Oder -platten und 
von Polyolefinen enthaltenden Verbundmaterialien 
zu entwickein, das verfahrenstechnisch unkompli- 
zlert und vonn Standpunkt der Arbeitsslcherheit Un- 
problematisch ist und insbesondere ein Verfahren 
zur Aufbereitung von Kunststoffen und Verbundma- 
terialien, die Polyolefine enthalten. anzubieten, mit 
dem ein qualitativ besseres Poiyolefin gewonnen 
und das Verfahren auBerdem okonomischer und 
okologischer durchgefUhrt werden kann und mit 
dem gezielt Kornungen in weiten Grenzen herge- 
stellt werden konnen. Der maximale Gehalt an or- 
ganischem Losungsmittel im Reststoff nach der 
Trocknung soil insbesondere bei Verwendung von 
Polyethylen-Verbundmaterialien unter 0,1 Gew.-% 
liegen und die Kornungen sollen optimierte "dry- 
flow-Eigen schaften" aufweisen.. 

Die Losung der Aufgabe erfolgt mit einem Ver- 
fahren zur Auf- bzw. Umarbeitung von Polyolefing- 
ranulaten, -folien Oder - platten und Polyolefine 
enthaltenden .Verbundmaterialien zum nahezu voil- 
standigen stofflichen Recyclleren der Einzelkompo- 
nenten, insbesondere der Polyolefine, wobei die 
Verbundmaterialien ein Oder mehrere weitere syn- 
thetische Polymene und/oder Metall und/oder na- 
turiiche Polymere enthalten konnen, unter Aufld- 
sung eines Polymeranteils in einem L5sungsmittel 
und Abtrennung nicht loslicher Bestandtelle aus 
der Losung und der weiteren Aufarb^itung. 
Der olefinische Polymeranteil der Oblicherweise 
zerkleinerten Materialien wird durch Behandiung 
mit einem Losungsmittel geldst. Als Losungsmittel 
werden erfindungsgemaB Cycloalkane, n-Alkane 
und Iso-Alkane verwendet, die auch als Mischung 
eingesetzt werden. Nach dem Abtrennen der un- 
loslichen Komponenten wird gemaS der Erfindung 
die Polyolefin-L5sung und eIne wSssrige Tensid- 
Losung ineinander dispergiert. 
Die durch diese Behandiung entstehende Disper- 
sion, die aus ausgefalltem Poiyolefin. einer wassri- 
gen und einer organischen Phase besteht. wird 
dann auf an sich bekannte Weise In ihre Bestand- 
telle zerlegt. 



Die Erfindung weist eine Reihe von Vorteilen 

auf. 

Mit dem erfindungsgemSflen Verfahren ist es m5g- 
lich. bei niedrigen Temperaturen und NormaldrUk- 

5 ken zu arbeiten. Es kann kontinuierlich in einem 
KreisprozeB gefahren werden, so dafl kelne we- 
sentlichen Mengen an Abprodukten entstehen. 
Nach dem AusfSllen wird sowohl das Losungsmit- 
tel als auch die wSssrige Tensidldsung wiederyer- 

10 wendet. 

Die Waschschritte zur Reinigung von gefSlltem Po- 
iyolefin k5nnen verringert werden bzw. entfallen, so 
daB eine deutliche Verringerung der Kosten des 
Verfahrens zu erreichen ist. Auf die Verwendung 

75 weiterer organischer Losungsmittel, wie beispiels- 
weise die im Stand der Technik verwendeten nie- 
deren Alkohole zur Fallung des Polyoleflns, kann 
verzichtet werden. 

Die KomgrdBe des Polyoleflns kann durch die 
20 Wahl der FSIIungsbedingungen (Temperatur, Kon- 
zentration, Tensidgehalte) in weiten Grenzen vari- 
iert und damit vielen Anwendungen angepaBt wer- 
den.Die Fallung des Polyolefms erfolgt nahezu 
quantitativ. 

25 Es lassen sich KorngroBen im Bereich von 0,01 

bis 8 mm herstellen. wobei die Fallungsprodukte 
eine sehr glatte Oberflache aufweisen. die den 
Partikein (K6mer bzw. Agglomerate) Uberragende 
"dry-flow-Eigenschaften" verlelht. So konnte Im 

30 Vergleich zu herkommlichen, durch einen Mahlpro- 
zeB hergestellte PE- Kornungen eine verbesserte 
Dry-Flow-Charakteristik (gemessen nach ASTM D 
1895/69) erhalteh werden. 

Bei herkommlich gemahlenen PE-K6rnungen lle- 

35 gen die Werte Oblicherweise > 25, bei den erfin- 
dungsgemaBen Produkten konnen Werte unter 20 
erzielt werden. 

Aus der Gruppe der Cycloalkane werden be- 
vorzugt Gyclopentah, Cyclohexan und Cycloheptan 

40 und aus der Gruppe der n-Alkane C9 bis Cu- 
Fraktionen und aus der Gruppe der Isoalkane C10 
bis C25-Fraktionen als Losungsmittel eingesetzt, 
wobei ohne weiteres auch ho here Oder niedere 
Cycle- bzw. n-Alkane Verwendung finden kSnnen, 

45 wenn die Loslichkeitseigenschaften bestimmter Po- 
lyolefin-Chargen dies erfordern. 

Die Behandlungstemperatur mit dem Losungs- 
mittel zur Losung des Polyoleflns betragt erfin- 
dungsgemaB 30 bis 200 'C insbesondere 70 bis 

50 115 -C. 

Die Behandlungsdauer mit dem Losungsmittel, die 
erfiridungsgemafl 5 bis 120 min betrSgt, hangt 
nicht nur von der Behandlungstemperatur sondern 
auch von der Sortenreinheit des Verpackungs-A/er- 

55 bundmaterials ab. Sie wird je nach Zustand des 
Ausgangsmaterials festgelegt und kann auch wah- 
rend des kontinuierlichen Fuhrens des Verfahrens 
den Erfordernissen angepaBt werden. 
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Es hat sich gezeigt, dafi es fur das nahezu 
quantitative Ausfallen des Polyolefins von Vorteil 
ist. wenn durch die Behandlung mit dem Losungs- 
nnlttel eine Polyolefin-Losung entsteht, die erfin- 
dungsgemafl eine Konzentration vdn 5 bis 30 
G8w.-% Polyolefin aufweist, wobei eine Konzentra- 
tion von 10 bis 15 Gew.-% Polyolefin fur eine 
5l<onomische Fahrwelse optimal Ist. Die Konzentra- 
tion kann belspielsweise durch Eindampfen auf den 
gewunschten Berelch eingestellt werden. 

Die erfindungsgemaS verwendeten Tenside 
sind Qberwiegend wasserloslich. Ihre Emulgierwir- 
kung soli Im gerlngen bis nnittleren Berelch liegen. 
Folgende Tenside werden bevorzugt im Rahmen 
der Erfindung benutzt: 

Anionische Tenside z.B. aus den Gruppen der Alk- 
ansuifonate, Alkylbenzo|sulfonate, Fettalkoholsulfate 
wie Dodecylschwefelsaure. Lithiumdodecylsulfat 
(LDS). Natrlumdodecylsulfat (SDS). Tetrabutyl-am- 
monium-dodecylsulfat, Natriumtetradecylsulfat 
(STS), Natriumdodecyloxy-(polyethylenglykol)[1 2])- 
sulfat (SDS 12 ED). Natrium-di-(2-ethylhexy!)-sulfo- 
succinat (Aerosol OT, AOT), Natrium-di-(octadecyl)- 
phosphat, Kaliumper-fluoroctanoat, Natriumdodeca- 
nat, Natriumoleat, Triethanolammonlumoleat, Natri- 
umcholat. Natriumdesoxy-cholat. Natriumtaurode- 
soxycholat; 

Kationische Tenside z.B. aus der Gruppe der Alky- 
lammoniumverbindungen wie Hexadecyltrlmethy- 
lammoniumchlorid (CTAC), Hexadecyitrimethylam- 
moniunribromid (CTAB), Hexadecyltrlmethylammo- 
niumhydroxid . Hexadecyltrimethylammoniumme- 
thoxid, Tetradecyl-dlmethyl-benzyl-ammoniumchlo- 
rid (Zephiramin), Hexadecyipyridinium-chlorid- 
(CPC), Hexadecylpyridiniumbromid (CPB), 4-tert.- 
Octylcresoxyethoxyethyl-dimethyl-benzyl- 
ammoniumchlorid Hyamin 10-X), Hydroxld von 19 
a, Di-(octadecyl)-dimethylammoniumchlorid 

-dimethylammoniumbromid 

-dimethylammoniumhydroxid, 
Dodecylammoniumchlorid, Dodecylammoniumpro- 
prionat; 

Nichtlonische Tenside z.B. 4-tert.-Octylphenyl-(po- 
lyethylenglykol-[9/10])-ether. Triton X-100, TX-100. 
Nonldet P-40, Igepal CO-710. Emuigen 810. 4-tert.- 
Octylcyclohexy l-(polyethylengiykol[9/1 0])-ether, Do- 
decyl-(polyethylenglykol[42])-ether (Triton N-100). 
Dodeyl-{polyethylenglykol[23])-ether (Brij 35), 
Polyoxyethylen[20]-sorbitan-monooleat (Tween 80). 
Polyoxyethylen[201-sorbitan-monolaurat (Tween 
20), Polyoxyethylen-polyoxypropylen-Blockcopoly- 
mere (Piuronic F-68, MM = 8750. PPO-Gehalt ca. 
19%), Digitonin. Octylglucosid, Octyl-thioglucosid, 
Dodecylmethylsulfoxid; 

Amphotere Tenside. insbesondere die als Zwitterio- 
nen vorliegenden Tenside vom Betaintyp. wie N- 
Dodecyl-N,N-dimethylammonio-3-propansulfonat 
(Sulfobetain SB 12), N,N-Dymethyl-N-(carboxyme- 



thyl)-octylammoniumbetain, 3-(3-Cholamido-pro- 
pyl)dlmethylammonio-3-propansulfonat (Chaps), 
Lecithin (Phospholipid), Lysophosphatidylcholin. 
ErfindungsgemaS sollte die wassrige TensidlQ- 

5 sung einen Gesamtgehalt an Tensid von 0,01 bis 
15 Gew.-% aufweisen, wobei im Falle des Einsat- 
zes von Tensidmischungen der Anteil der ioni- 
schen Tenside mindestens im leichten UberschuS 
vorliegen sollte. Das Konzentrationsverhaltnis der 

10 anionlschen Tenside zu den nichtionlschen Tensi- 
den sollte zum Belspiel 50 zu 1 bis 1 zu 1 betra- 
gen. Durch Variation der Tensidkonzentrationen 
lassen sIch die KomgrdOen des ausgefMllten Polyo- 
lefins In welten Grenzen verSndern. 

75 Um die Schaumbildung weltestgehend zu unter- 
drOcken enthalt die wassrige Tensid-L6sung zu- 
satzlich an sich bekannte Entschaumer. 

In einer weiteren AusfQhrungsfonm der Erfin- 
dung wird der pH-Wert der wassrigen Tensidlo- 

20 sung auf maximal pH 9 eingestellt. In der Regel 
wird man einen pH-Wert um den Neutralpunkt her- 
um wahlen. Die Wahl der Hohe des pH-Wertes 
hangt Im wesentlichen von der Zusammensetzung 
des Verpackungs-zyerbundmaterials ab. Llegt ein 

25 Verbundmaterial vor. das aus Cellulose, Polyeth- 
ylen und Aluminium besteht, ist es wichtig, den pH- 
Wert um den Neutralpunkt herum zu halten. Hohe- 
re pH-Werte bzw. niedrlgere pH-Werte unterhalb 
von pH = 6 konnen belm kontinulerilchen FGhren 

30 des Recyclierungsprozesses zu einer AuflQsung 
des Aluminiums fuhren und dadurch an verschie- 
denen Stellen des Verfahrens Storungen verursa- 
chen. Deshalb ist es zweckmaBIg, den pH-Wert der 
wassrigen Tensidlosung unter Verwendung von 

35 Puffersubstanzen, wie z.B. Borax, um den Neutral- 
punkt zu stabilisieren. 

ErfindungsgemaS wird Polyethylen beim Dis- 
pergleren der organlschen Phase Polyethylenlo- 
sung und der wassrigen Phase Tensidlosung aus- 

40 gefallt. Hierbei ist zu beachten, daB belm Disper- 
gieren das Volumenverhaltnis der beiden miteinan- 
der zu dispergierenden Phasen vorzugsweise einen 
OberschuB an wSssriger Phase aufweist. Erst unter 
diesen Bedingungen ist eine nahezu quantitative 

45 Ausfallung des Polyethylens moglich. 

Figur 1 zeigt den technologischen Ablaut des 
erflndungsgemafien Verfahrens. 
Unter Bezugnahme auf die FIgur 1 wird der techno- 
loglsche Ablauf des Verfahrens in den folgenden 

50 Ausfuhrungen beispielhaft an der Aufarbeitung von 
Al/PE-Verbunden (Rejects) beschrieben: 
Die Rejects, zerkleinerte Aluminium-Polyethylen- 
Verbunde mit noch eventuellen Anteilen an Cellulo- 
se, werden uber eine Rejects-ZufOhrung 2 in eine 

55 Losestufe 6 eingefuhrt. Gleichzeitig erfolgt die Zu- 
fuhrung von Cyclohexan Uber eine Losungsmittel- 
zufuhrung 3. Das uber einen Losungsmlttelkreisiauf 
4 zugefOhrte Cyclohexan wird im WMrmetauscher 5 
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auf 75 • C erhitzt. Auftretende Losungsmitteldamp- 
fe werden Uber eine Absauganlage 1 beseitigt Der 
Losungsprozess dauert etwa 5 bis 60 Minuten. bis 
das Polyethylen nahezu vollstandig in Losung ge- 
bracht ist. Die Dauer hangt neben der Temperatur 
des Losungsmittels von der ROhrergeschwindigkeit. 
von der GrCBe der Rejectsteile und von der Art des 
Polyethylens ab. Die Polyethylen-Cyclohexan-LO- 
sung wird in eine Trennstufe (fesHIOssig) 7 Uber- 
fuhrt. Die abgetrennten festen Bestandteile werden 
anschlieBend in eine Waschstufe 8 Uberfuhrt, in der 
Qber den L5sungsmittell<reislauf 4 Cyclohexan als 
WaschflUssigkeit zugefOhrt wird. Eine hydromecha- 
nische Trennstufe 9 trennt die Aluminiumteilchen 
von restlichen im wesentlichen ungelosten Cellulo- 
sebestandteilen ab. Das abgetrennte Aluminium 
wird einem Feststofftrockner 10 zugefUlirt und wan- 
dert von dort in eine Presse 11 bzw. welter in einen 
Sciimelzofen 12 zur Weiterverarbeitung des Alumi- 
niums. In einer Trennstufe (fest-flGssig) 13 erfolgt 
die weitere Abtrennung fester Bestandteile wie Cel- 
lulose- und andere Polymerteilchen. In einem 
Trockner 14 werden diese Teilchen von ihrem L5- 
sungsmittel befreit, das dann ansclilieBend wieder 
in den Losungsmittelkreislauf 4 zurUckgefOhrt wird. 
Die aus dem Feststofftrockner 10 kommenden L6- 
sungsmitteldampfe werden In eInen Kondensator 
15 UberfQhrt und von dort gemeinsam mit weiterem 
recykliertem Cyclohexan einem Vorratsbehalter fUr 
Losungsmittel 16 zugefuhrt. In einer Felntrennstufe 
(festflUssig) 17 erfolgt die Abtrennung der Poiyeth- 
yleniosung von weiteren kolloldal gelosten Be- 
standteilen oder von Bestandteilen geringerer Teil- 
chengroBe, die in der Trennstufe (fest-flussig) 7 
nicht abgetrennt wurden, wie Farbstoffe, Haftver- 
mittler, Additive. Stabilisatoren. Diese unerwQnsch- 
ten Bestandteile werden einer Trockenstufe 18 zu- 
gefuhrt urid getrocknet und in einem Restfeststoff- 
sammler 19 gesammelt Das abgetrennte Cyclohe- 
xan wird wiederum dem Losungsmittelkreislauf 4 
zugefUhrt. Ober eine ProduktlosungszufUhrung 20 
wird die PolyethylenlQsung in einen Dispergator 22 
eingebracht, in dem bereits die wassrige Tensidlo- 
sung uber eine Tensidlosungszufuhrung 21 vorge- 
legt worden ist. Wahrend des Dispergierens fallt 
Polyethylen aus und wird In die Grobtrennstufe 
(fest-flussig) 23 befordert. 

Das in der Grobtrennstufe (fest-flussig) 23 und 
in einer sich anschlieBenden Felntrennstufe (fest- 
flussig) 24 abgetrennte Polyethylen wird einem 
Trockner (grob) 25 und einem Trockner (fein) 26 
zugefuhrt. Das in einem Kondensator 27 anfallende 
Gemisch aus wassriger Tensidlosung und organi- 
schem Losungsmittel wird uber eine Leitung 28 
einer Trennstufe (flussig-flussig) 29 zugefuhrt. In 
dieser Trennstufe (flussig-flussig) 29 erfolgt eine 
Trennung der organischen Losungsmittelphase von 
der wassrigen Tensidphase. Beide Phasen werden 



Qber den Kreislauf 4 bzw. Uber eine Leitung 30 
einer weiteren Verwendung zugefQhrt. 

Die Erfindung wird bezQglich der Ausfallbedin- 
gungen des Pplyoiefins an den folgenden AusfUh- 
5 rungsbeispielen nSher erlSutert. 

Beispiel 1 

60 g einer Cyclohexan-Polyethylen-L5sung 
10 (hergestellt aus LDPE-Folle) wurden auf 72 'C 
erhitzt und in einen Dispergator gegeben, der 120 
g einer wSissrigen L6sung von 0.025-prozentigen 
Alkansulfbnat AS 30 (30 % an NatriumalkansuHo- 
nat) enthielt. Die wSssrige Tensidlosung hatte da- 
75 bei eine Temperatur von 60 'C. WShrend des 
Dispergierens wurde. ein Teil des Cyclohexans ver- 
dampft und es stellte sich eine Temperatur von 
30 *C Irn Dispergator eIn. Die Dispergierzelt betrug 
16 Minuten. Das unter diesen Bedingungen ausge- 
20 fSllte Polyethylen wurde abfiltriert und mit entioni- 
sierteri} Wasser gewaschen und bei 65 'C getrock- 
net 

Es entstanden Uberwiegend PolyethylerikOgelchen 
mit eiaer KomgrSBe von 2 bis 8 mm. 

25 

Belsplet 2 

60 g einer Cyclohexan-Polyethylen-Ldsung 
wurden auf 72 'C erhitzt und einen Dispergator 

30 gegeben. der 120 g einer wassrigen Losung von 
0,1 prozentigen Alkansulfonat AS 30 (30 % an 
Natriumalkansulfonat) enthielt. Die wassrige Ten- 
sidlosung hatte dabei eine Temperatur von 60 • C. 
Wahrend des Dispergierens wurde ein Teil des 

35 Cyclohexans verdampft und es stellte sich eine 
Temperatur von 30 'C im Dispergator ein. Die Dis- 
pergierzelt betrug 16 Minuten. Das unter diesen 
Bedingungen ausgefallte Polyethylen wurde abfil- 
triert. und mit entionisiertem Wasser gewaschen 

40 und bei 65 * C getrocknet. Es entstanden uberwie- 
gend PolyethylenkOgelchen mit einer KorngrSBe 
von 0,5 bis 2 mm. 

Beispiel 3 

45 

60 g einer Cyclohexah-Polyethylen-Losung 
wurden auf 72 ' C erhitzt und einen Dispergator 
gegeben. der 120 g einer wSssrigen Losung von 
0,25 prozentigen Alkansulfonat AS 30 (30 % an 
60 Natriumalkansulfonat) enthielt Die wassrige Ten- 
sidlosung hatte dabei eine Temperatur von 60 * C. 
Wahrend des Dispergierens wurde ein Teil des 
Cyclohexans verdampft und es stellte sich eine 
Temperatur von 30 ' C im Dispergator ein. Die Dis- 
ss pergierzeit betrug 16 Minuten. Das unter diesen 
Bedingungen ausgefSllte Polyethylen wurde abfil- 
triert und mit entionisiertem Wasser gewaschen 
und bei 65 ' C getrocknet. Es entstanden ubenfl^ie- 
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gend PolyethylenkGgelchen mit einer KorngroBe 
von 0,1 bis 0,8 mm. Diese Beispiele zeigen, wie 
man gezielt Komungen zwischen 0.1 bis 8 mm 
nach dem erfindungsgemaBen Verfahren herstellen 
kann. 

Beispiel 4 (Vergleichsbeispiel) 

60 g einer Cyclohexan-Polyethylen-L5sung 
wurden auf 72 *C erhitzt und einen Dispergator 
gegeben, der 120 g einer Hexan-Heptan-LQsung 
enthielt. Die Hexan-Heptan-Losung hatte dabei eine 
Temperatur von 60 'C. Wahrend des Dispergie- 
rens wurde ein Teil des Cyclohex- 
ans/Hexangemisches verdampft und es stellte stch 
eine Temperatur von 30 • C im Dispergator ein. Die 
Dispergierzeit betrug 16 l\/Iinuten. Das unter diesen 
Bedlngungen ausgefailte Polyethylen wurde abfil- 
triert und mit Hexan-Heptan-LSsung gewaschen 
und be! 65 * C getrocknet. 

Es entstanden Qberwiegend PolyethyienkUgei- 
clien mit einer KorngroBe von 0,1 bis 0.2 mm. 
deren Dry-Flow-Charakteristik deutlicii sclilechter 
war. wobei Werte von Qber 35 nach ASTM D 
1895/69 gemessen werden. 

Bezugszeiclienliste 

1 Absauganlage 

2 RejectzufOlirung 

3 L&sungsmtttelzufUhrung 

4 Losungsmittelkreislauf 

5 Warmetauscher 

6 Losestufe 

7 Trennstufe (fest-flUssig) 

8 Waschstufe 

9 Hydromechanisclie Trennstufe 

10 Feststofftrockner 

11 Presse 

12 Schmelzofen 

13 Trennstufe (fest-flussig) 

14 Trockenstufe 

15 Kondensator 

16 Vorratsbehaiter fUr L5sungsmlttel 

17 Felntrennstufe (fest-flUssig) 

18 Trockenstufe 

19 Restfeststoff 

20 ProduktlosungzufOhrung 

21 TensldlSsungszufQIirung 

22 Dispergator 

23 Grobtrennstufe (fest-flussig) 

24 Felntrennstufe (flUsslg-fest) 

25 Trockner (grob) mit PE-Austrag 

26 Trockner (fein) mit PE-Austrag 

27 Kondensator 

28 Leitung 

29 Trennstufe <flussig-flussig) 

30 Leitung fUr Tensidlosung 



PatentansprUche 

1. Verfatiren zur Auf- bzw. Umarbeitung von Po- 
lyolefingranulaten. -foiien oder -platten und Po- 

5 lyolefine entlialtenden Verbundmateriaiien zum 

naliezu vollstSndigen stofflichen Recyclieren 
der Einzelkomponenten, insbesondere der Po- 
lyolefine, wobei die Verbundmateriaiien ein 
Oder melirere weitere syntlietische Polymere 

70 und/oder IVletail und/oder naturliche Polymere 

entlialten kSnnen, unter AuflSsung eines Poly- 
meranteils in einem Losungsmittel und Abtren- 
nung nichX lOslicher Bestandteile aus der L6- 
sung und der weiteren Aufarbeitung, 

75 dadurch gekennzeichnet. 

daB die olefinisciie Polymere durch Behand- 
lung mit einem Losungsmittel. das aus Cyclo- 
alkanen, n-Alkanen oder Isoalkanen Oder aus 
einem Gemisch von diesen besteht. gel5st 

20 werden. 

daB nach dem Abtrennen der unloslichen 
Komponenten die Polyofefin-Losung und eine 
wassrige Tensid-Losung ineinander dispergiert 
werden 

25 und daB die Bestandteile der entstandenen, 

aus einer organischen und wMssrigen Phase 
und dem ausgefallten Polyolefin bestehenden 
Dispersion von einander getrennt werden 
und daB durch Veranderung der Temperatur, 

30 der Konzentration des Losungsmittels und des 

Tensids gezielte Kornungen, MIkrogranulate 
und Granulate in einem KorngroBenbereich 
von 0,01 bis 8 mm hergestellt werden konnen. 

35 2. Verfahren nach Anspruch 1. 
dadurch gekennzeichnet 
daB als Cycloalkane Cyclopentan und/oder Gy- 
clohexan und/oder Cycloheptan eingesetzt 
werden. 

40 

3. Verfahren nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB als n-Alkane Ca- bis Cie Fraktionen und 
als Isoalkane Cio- bis C25 -Fraktionen einge- 
45 setzt werden. 

4. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 3. 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Behandlungstemperatur mit dem L6- 
50 sungsmittel 30 bis 200 * C betragt. 

5. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet. 

dafi die Behandlungstemperatur mit dem L5- 
55 sungsmittel 70 bis 1 15 * C betrMgt 

6. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet. 
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daB die Behandlungsdauer mit dem L5sungs- 
mittel 5 bis 120 min betrSgt. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6. 
dadurch gekennzeichnet. 

dafi durch Behandlung mit dem L5sungsmittel 
eine Polyolefin-Losung hergestellt wird, die 
eine Konzentration von 5 bis 30 Gew.-% Po- 
lyolefin aufweist. 

8. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 7. 
dadurch gekennzeichnet, 

daB durch Behandlung mit dem L5sungsmittel 
eine Polyolefin-L5sung hergestellt wird, die 
eine Konzentration von 8 bis 15 Gew.-% Po- 
lyolefin aufweist. 

9. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet. 

dafi die wSssrIge TensidlQsung 0.01 bis 15 
Gew.-% anionische und/oder nichtionische 
Tenside und/oder kationische Tenside 
und/oder amphotere Tenside enthatt. 

10. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB das Konzentrationsverhaltnis der anion!- 
schen Tenside zu den nichtionischen Tensiden 
50 zu 0,01 bis 1 zu 1 betrMgt. 

11. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafi die wassnge Tensid-Losung Entschaumer 
enthait. 

12. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 11, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafi der pH-Wert der wassrigen Tensid-Losung 
nicht grofier als 9 ist. 

13. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 12, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafi der pl-l-Wert der wassrigen Tensid-Losung 
mit Puffersubstanzen konstant gehalten wird. 

14. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 13, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafi die w^ssrige Tensid-Losung 0,01 bis 20 
Gew.-% Elektrolyte enthait. 

15. Verfahren nach Anspruch 14, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die w3ssrige Tensid-Losung ein- und/oder 
zwel- und/oder dreiwertige Kationen enthait. 

16. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 15, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die wassnge Tensidlosung 0,1 - 0,3 Gew.- 



% anionische und/oder nichtionische Tenside 
enthSit. 

17. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 16, 
5 dadurch gekennzeichnet, 

dafi die Temperatur beim Dispergieren der 
• Tensid-LSsung in die Polyolefin-Losung 20 bis 
110-0 betrSgt. 

10 18. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 17. 
dadurch gekennzeichnet, 
dafi die Temperatur beim Dispergieren der 
Tensid-L5sung in die Polyolefin-Losung 40 bis 
50 * C betrSgt. 

»5 

19. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 18, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafi die Temperatur der Dispersion wahrend 
des AusfMllens des Polyolefins unter 30 *C 
20 abgesenkt wird. 

20. Verfahren nach einem der /VnsprUche 1 bis 19, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafi das Volumenverhattnis von Polyolefin-L5- 
25 sung und * Tensid-L5sung vor der Dispergie- 

rung 2 zu 1 bis 1 zu 10 betrggt. 

21. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 20. 
dadurch gekennzeichnet, 

30 dafi bei einer Temperatur zwischen 30 und 

60 'C, einer Polyolefinkonzentration von 5-30 
Gew.-% und einer Tensidkonzentration von 
0,025 % eine Korngrofie von 2 bis 8 mm der 
PolyethylenkUgelchen erhalten wird. 

35 

22. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 21 , 
dadurch gekennzeichnet, 

dafi bei einer Temperatur zwischen 30 und 
60 'C, einer Polyolefinkonzentration von 5-30 
40 Gew.-% und einer Tensidkonzentration von 

0,1% eine Korngrofie von 0,5 bis 2 mm der 
PolyethylenkUgelchen erhalten wird. 

23. Verfahren,nach einem der AnsprUche 1 bis 22, 
45 dadurch gekennzeichnet, 

dafi bei einer Temperatur zwischen 30 und 
60 'C, einer Polyolefinkonzentration von 5-30 
Gew.-% und einer Tensidkonzentration von 
0,25 % eine Korngrofie von 0,1 bis 0,8 mm 
50 erhalten wird. 
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